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@ Verfahren zur Hersteilung von Ol-in-Wasser-Cremes 

@) Ein verbessertes Verfahren zur Hersteilung vtpn Ol-in-Was- 
ser-Cremes aus ftussigen blkprnponenten besteht darin, da& 
man aus Oikomponenten, nichtionischen Emulgatoren mit 
einem HLB-Wert von 11-15 und einem Coemutgator aus der 
Gruppe der gesattigten Fettalkohote mit 16-22 C-Atomen 
Oder der Partialester von Polyolen mit 3-6 C-Atomen mit 
gesattigten Fettsauren mit 14-22 C-Atomen und Wasser bei 
einer Temperatur oberhalb oder innerhalb des Phaseninver- 
stons-Temperaturbereichs eine niedrigviskose. feinteilige Ol- 
in-Wasser-Emulsion oderJMikrdemulsion herstellt und diese 
dann durch Einbringen eines lipophilen Konsistenzgebers, z. 
B. eines gesattigten Fettalkohols oder eines Fettsaurepartial- 
glycerids und/oder eines wassertoslichen Polymeren bis zur 
Creme-Konsistenz verdickt. 
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Beschreibung 




Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung von Cremes des Ol-in-Wasser-Emulsionstyps. 
Es ist bekanni, daB Ol-in-Wasser-Emulsionen. die mit nichtionogenen Emulgatoren hergestellt sind. beim 
5 Erwarmen eine Phaseninversion erleiden, d. h., daQ bei hoheren Temperaturen die auBere, waBrige Phase zur 
inneren Phase werden kann. Dieser Vorgang ist in der Regel reversibel. so daB sich beim Abkiihlen wieder der 
urspriingliche Emulsionstyp zuruckbiidet. F. Schambil. F. Jost und M. J. Schwuger berichten in "Progress in 
Colloid & Polymer Science 73, (1987), 37-47 uber Eigenschaften kosmeiischer Emulsionen von Paraffinol und 
Paraffinol-Esterol-Gemischen und beschreiben dabei auch, daB Emulsionen, die oberhalb der Phaseninversion- 
10 siemperatur hergestellt wurden, eine niedrigere Vlskositat und eine hohe Lagerstabilitit aufweisen. 

Aus DE-A-38 19 193 sind flussige Ol-in-Wasser-Emulsionen polarer Oikomponenten bekannt, die bei einer 
Temperaiur im Bereich des Phaseninversions-Temperaturintervalls oder dariiber hergestellt wurden und daher 
niedrigviskos, feinteilig und sehr siabil sind Bei Verwendung besonders ausgewahlter Emulgatoren und Coemul- 
gatoren sind solche Emulsionen so feinteilig, daB ihre Teilchen nicht mehr optisch sichtbar sind Solche Emulsio- 
15 nen, die ein transparentes, blaulich opaleszierendes Aussehen haben, werden auch als Mikroemulsionen bezeich- 
net. 

Fur kosmetische Zwecke ist eine hohe Feinteiligkeit und Stabilitat zwar erwunscht. gleichzeitig sollten 
kosmetische Emulsionen aber fur viele Zwecke nicht flieBfahig sein. sondern eine salbenartige oder cremige 
Konsistenz aufweisen. Dies wurde bei der konventionellen Creme- Herstellung durch Erhohung des Anteils der 
20 inneren Phase (Oikomponente), durch Verwendung von festen Feiten oder Wachsen und durch Verwendung 
von Seifen oder anderen verdickenden oder gelbildenden anionischen Emulgatoren erreicht. Durch die genann- 
ten MaBnahmen wurden die Emulsionssysteme entweder erheblich verteuert oder die Feinteiligkeit und Stabili- 
tat verringert, die dermatologische Vertraglichkeit oder das kosmetische Hautgefuhl verschlechtert. 

Es wurde nunmehr gefunden, daB sich Cremes vom Typ Ol-in-Wasser aus flussigen Oikomponenten mit 
25 groBem Vorteil in der Weise hersiellen lassen, daB man zunachst eine niedrigviskose. sehr feinteilige Ol-in-Was- 
ser-Emulsion nach bekannten Verfahren unter Phaseninversion herstelli und diese nachtraglich durch konsi- 
stenzgebende Coemulgatoren oder verdickende, hydrophile Polymere verdickt 

Gegenstand der Erfindung ist folglich ein Verfahren zur Herstellung von Ol-in-Wasser-Cremes aus flussigen 
Oikomponenten jndem man 

30 

A) 1 Gewichtsteil der Oikomponente mit 

B) 0,1 -0,5 Gewichtsteilen eines nichtionischen Emulgators miteinem HLB-Wert von 11-15 und 

C) 0,1 —0,2 Gewichtsteilen eines Coemulgators aus der Gruppe der gesattigten Fettalkohole mit 16-22 
C-Atomen oder der Pariialester von Polyolen mit 3-6 C-Atomen mit gesattigten Fettsauren mit 14-22 

35 C-Atomen und 

D) 1 - 6 Gewichtsteilen Wasser bei einer Temperatur oberhalb oder innerhalb des Phaseninversions-Tem- 
peraturbereiches in eine niedrigviskose, sehr feinteilige Ol-in-Wasser-Emulsion uberfuhrt und diese danach 
durch Einbringen eines lipophilen Konsistenzgebers vom Typ der unter (C) genannten Coemulgatoren oder 
eines wasserloslichen Polymeren bis zur Cremekonsistenz verdickt. 

40 

Das Einbringen des lipophilen Konsistenzgebers kann sowohl oberhalb als auch innerhalb oder unierhalb des 
Phaseninversions-Temperaturbereiches erfolgen. 

Die nach diesem erfindungsgemaBen Verfahren erhaltenen Ol-in-Wasser-Cremes zeichnen sich durch eine 
besonders hohe Feinteiligkeit und Stabilitat bei gleichzeitig sehr guter kosmetisch erwunschter Cremekonsi- 
45 stenz und Verteilbarkeit aus. 

Als Cremekonsistenz soli dabei ein rheologischer Zustand bezeichnet werden, bei welchem die Emulsion bei 
Raumtemperatur von 20'*C ein plastisches Verhalten mit einer FlieBgrenze von mindestens 5 Pascal (Pa), 
bevorzugt von 10 bis 50 Pascal zeigt. 

Als Oikomponenten konnen an sich alle bei Raumtemperatur (20" C) flussigen, wasserunloslichen, verzweigten 
50 Oder linearen, physiologisch vertraglichen Kohlenwasserstoffe. Ether oder Ester sowie fette Ole (Triglyceride) 
eingesetzt werden. Es konnen aber auch feste oder hoherschmelzende Paraffine, Ester, Wachse oder Feite in 
solchen Mengen mitverwendet werden daB die Mischung mit den flussigen Oikomponenten bei 20° C flussig 
bleibi. 

Bevorzugt geeignet sind als Oikomponenten Paraffinole und synthetisch hergestellte Kohlenwasserstoffe, 
55 z. B. fliissige Polyolefine oder definierte Kohlenwasserstoffe, z. B. Alkylcyclohexane wie z. B. das 1,3-Diisooctyl- 
cyclohexan. 

Gut geeignet sind aber auch Mono- und Diester der Formeln 
R'-COOR' (I) 

60 

R--OOC-R^-COOR-' (11) 
R'-COO-R^-OOC-R' (III) 

65 worin R' und R^ Alkylgruppen mit 1 - 22 C-Atomen oder Alkenylgruppen mit 8-22 C- Aiomen und R^ Alkylen- 
gruppen mit 2- 16 C-Aiomen sind. und die mindestens 10 C-Aiome enthalten, und/oder Feiisaureiriglyceride 
von Fettsauren mit 8-22 C-Atomen. 

Oikomponenten vom Typ der Mono- und Diester der Formeln I. II und III sind als kosmetische und pharma- 
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zeutische Oikomponenten sowie als Gleit- und Schmiermittelkomponenten bekannt. Unter den Mono- und 
Diestern dieser Art kommt den bei Raumtennperaiur (20** C) flussigen Produkten die groBie Bedeutung zu. Als 
Oikomponenten geeignete Monoester (I) sind z. B. die Methylester und Isopropylester von Fettsauren mit 
12-22 C-Atomen. wie z. B. Methyllaurai, Methylstearat, Methyloleat, Methylerucat. Isopropylpalmitat, Isopro- 
pylmyristat. Isopropylpalmitat Isopropylstearat, Isopropyloleat. Andere geeignete Monoester sind z. B. n-Butyl- 
stearat. n-Hexyllaurat, n-Decyloleat, Isooctylstearat, Isononylpalmitat. Isononyl-isononanoat, 2-EthyIhexyl-pal- 
mitat. 2-Ethyihexyl-laurat. 2-HexyldecyI-stearat. 2-Octyldodecyl-palmitat, Oleyloleat, Oleylerucat, Erucyloleat 
sowie Ester, die aus technischen aliphatischen Alkoholgemischen und technischen aliphatischen Carbons^uren 
erhalilich sind. z. B, Ester aus ges^ttigten und ungesatiigten Fettalkoholen mit 12-22 C-Atomen und ges^ttigten 
und ungesattigten Fettsauren mit 12-22 C-Atomen, wie sie aus tierischen und pflanzlichen Fetten zuganglich 
sind. Geeignet sind auch naturlich vorkommende Monoester- bzw. Wachsester-Gemische, wie sie z. B, im 
jojobadi Oder im Spermol vorliegen. 

Geeignete Dicarbonsauren (II) sind z. B. Di-n-butyl-adipai. Di-n-butyl-sebacat. Di-(2-ethylhexyl)-adipat» Di- 
(2-hexyldecyl)succinat und Di-isotridecyl-acelaat Geeignete Diolester (MI) sind z. B. Ethylenglycol-dioleat. Ethy- 
!englycol-di-isotridecanoat, PropyIenglycol-di-(2-ethylhexanoat), Butandiol-di-isostearat und Neopentylglycol- 
di-caprylat. 

Als FettsSuretriglyceride konnen naturliche, pflanziiche Ole. z. B, Olivenoi, Sonnenblumenol. Sojaol. ErdnuBol, 
Rapsol. Mandelol. Palmdl, aber auch die flussigen Anteile des tCokosols oder des Palmkernols sowie tierische 
Ole. wie z. B. ICIauenoK die flussigen Anteile des Rindertalges oder auch synthetische Triglyceride, wie sie durch 
Veresterung von Glycerin mit FettsSuren mit 8-22 C-Atomen erhalten werden. z. B. Triglyceride von Capryl- 
saure-Caprinsaure-Gemischen, Triglyceride aus technischer Olsaure oder aus Palmitinsaure-Gemischen. 

Als Emulgatoren (B) geeignete nichtionische Emulgatoren sind gekennzeichnet durch eine lipophile, bevor- 
zugt lineare AlkyI- oder Acylgruppe und eine hydrophile. aus niedermolekularen Glycol-. Glucose- und Polyolet- 
hern gebildete Gruppe. 

Als Emulgatoren (B) geeignete nichtionogene Ethylenoxidanlagerungsprodukte an Fettalkohole mit 16-22 
C-Atomen sind handelsublich. Die technischen Produkte steilen Gemische homologer Polyglycolether der 
Ausgangsfettalkohole dar, deren mittlerer Oxethylierungsgrad der angelagerten Molmenge an Ethylenoxid 
entspricht. Als Emulgatoren k6nnen auch Ethylenoxidanlagerungsprodukte an Partialester aus einem Polyol mit 
3-6 C-Atomen und Fettsauren mit 14-22 C-Atomen verwendet werden. Solche Produkte werden z. B. durch 
Ethoxylierung von Glycerinmonostearat. Glycerinmonopalmitat, oder von Mono- und Di-Fettsaureestern des 
Sorbitans. z. B. von Sorbitanmonostearat oder Sorbitansesquioleat hergestellt Die fiir das erfindungsgem^Be 
Verfahren geeigneten Emulgatoren sollen einen HLB-Wert von 11-15 aufweisen. Unter dem HLB-Wert 
(Hydrophii-Lipophil-Balance) soil ein Wert verstanden werden, der errechnet werden kann gemSQ 

HLB=-l^ 



worin L der Gewichtsanteil der iipophilen Gruppen. d. h. der Fettalkyl- oder Fettacylgruppen in Gewichtspro- 
zent in den Ethylenoxidanlagerungsprodukten ist. 

Zusatzlich zum Emulgator ist zur Herstellung der Ol-in-Wasser-Emulsionen nach dem erfindungsgemaBen 
Verfahren ein Coemulgator (C) erforderlich. Der Coemulgator ist aufgrund seiner Hydrophilie selbst nicht zur 
Herstellung von Ol-in-Wasser-Emulsionen geeignet, gemeinsam mit den oben definierten Emulgatoren lassen 
sich jedoch besonders stabile und feinteilige Emulsionen der polaren Oikomponenten herstellen. Als Coemulga- 
toren sind erfindungsgemaB solche vom Typ der gesSttigten Fettalkohole mit 16-22 C-Atomen. z. B. Cetytelko- 
hol. Stearylalkohol. Arachidylalkohol oder Behenylalkohol oder Gemische dieser Alkohole geeignet. wie sie bei 
der technischen Hydrierung von pflanzlichen und tierischen Fettsauren mit 16-22 C-Atomen oder der entspre- 
chenden Fettsauremethylester erhalten werden. Weiterhin eignen sich als Coemulgatoren Partialester aus einem 
Polyol mit 3-6 C-Atomen und gesattigten und/oder ungesattigten Fettsauren mit 14-22 C-Atomen. Solche 
Partialester sind z. B, die Monoglyceride von Palmitin-. Stearinsaure und Olsaure. die Sorbiianmono- und/oder 
-diester von Myristins^ure. Palmitinsaure, Stearinsaure oder von Mischungen dieser Fettsauren. die Monoester 
aus Trimethylolpropan, Erythrii oder Pentaerythrit und gesattigten Fettsauren mit 14-22 C-Atomen. Als 
Monoester werden auch die technischen Monoester verstanden, die durch Veresterung von 1 Mol Polyol mit 1 
Mol Fettsaure erhalten werden und die ein Gemisch aus Monoester. Diester, Triester und ggf. unverestertem 
Polyol darstellen. 

Besonders bevorzugt ist es. wenn sich bei dem erfindungsgemaBen Verfahren zunachst eine Emulsion bildet. 
die so femteiiig ist. daB die Emulsionstropfchen submikroskopisch fein sind und die Emulsion ein transparentes.^. 
blaulich opaleszierendes Aussehen hat. Solche Emulsionen werden auch Mikroemulsionen genarint Mikroemul- 
sionen werden erhalten. wenn Art lind Mengenverhaltnisse von Oikomponenten Emulgatoren und Coemulgato- 
ren in der bevorzugten Weise aufeinander abgestimmt sind. So ist es z. B. bevorzugt, daB die Oikomponente (A) 
aus 50 - 100 Gew.-% eines Kohlenwasserstoffols und 0-25 Gew.-o/o eines Mono- oder Diesters der Formein I. II 
Oder III und 0-25% eines Fettsauretrigiycerids von Fettsauren mit 8-22 C-Aiomen besieht. 

Als nichtionische Emulgatoren (B) werden bevorzugt Aniagerungsprodukte von 8-16 Mol Ethylenoxid an 
gesattigte Fettalkohole mit 16-22 C-Atomen verwendet. Wenn eine polare Oikomponente, z, B. ein Ester der 
Formein I, 11 oder III oder ein Triglycerid eingesetzt wird. ist es besonders bevorzugt. als Emulgator ein 
Anlagerungsproduki von 8- 15 Mol Ethylenoxid an einen gesattigten, linearen Fettalkohol mit 20-22 C-Ato- 
men einzusetzen. 

Das erfindungsgemaBe Verfahren kann in der Weise durchgefiihrt werden. dafl zunachst die Phaseninversion- 
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stemperatur bestimmt wird, indem man eine Probe der auf iibliche Weise hergesiellien Emulsion unter Verwen- 
dung eines LeitfahigkeitsmeBgerates erhitzi und die Temperatur bestimmt, bei der die Leitfahigkeit stark 
abnimmt. Die spezifische Leitfahigkeit der zunachst vorhandenen Ol-in-Wasser-Emulsion nimmt ubiicherweise 
uber einen Temperaturbereich von 2 — 8" C von anfanglich uber 1 Millisiemens pro cm (mS/cm) auf Werie unter 

5 0,1 mS/cm ab. Dieser Temperaturbereich wird hier als Phaseninversions-Temperaturbereich bezeichnet 

Nachdem der Phaseninversions-Temperaturbereich bekannt ist, kann man das erfindungsgemaBe Verfahren 
eniweder in der Weise durchfuhren, daB man die zunachst wie iibiich hergestellte Emulsion nachtraglich auf eine 
Temperatur erhiizt, die innerhalb oder oberhalb des Phaseninversions-Temperaiurbereichs liegt, oder in der 
Weise, daB man bereits bei der Herstellung der Emulsion eine Temperatur wahit, die innerhalb oder oberhalb 

10 des Phaseninversions-Temperaturbereichs liegt. 

Die nachtragliche Verdickung wird bevorzugt in der Weise durchgefiihrt, daB 0,01 —0,3 Gewichtsteile (pro 1 
Gewichtsteil der Oikomponente) eines lipophilen Konsistenzgebers in die fliissige, feinteilige Emulsion oder 
Mikroemulsion einemulgiert wird. Hierzu wird der Konsistenzgeber uber seinen Schmelzpunkt erwarmt und 
intensiv mit der auf gleiche Temperatur, die auch im Phaseninversions-Temperaturbereich liegen kann, erwarm- 

15 ten Emulsion vermischt. Nach dem Abkiihlen auf Raumtemperatur (20° C) biidet sich dann eine nicht mehr 
flieBfahigeCreme. 

Als lipophile Konsistenzgeber eignen sich Produkte des gleichen Typs, wie sie vorher als Coemulgaioren (C) 
beschrieben wurden. Bevorzugt geeignet sind lineare, gesattigte Fettalkohole mit 16 — 22 C-Atomen, insbeson- 
dere Cetylalkohol und Stearylalkohol sowie Glycerinmonostearat und Gemische aus Glycerinmono- und 
20 -distearat. 

Die nachtragliche Verdickung durch Einbringen eines wasserldslichen Poiymeren geschieht bevorzugt in der 
Weise, daB man eine waBrige Losung von 0,005 bis 0,1 Gewichtsteilen eines wasserloslichen Poiymeren (pro 1 
Gewichtsteil der Oikomponente) der flussigen, feinteiligen Emulsion oder Mikroemulsion zusetzt. Als wasserlos- 
liche, verdickende Polymere eignen sich alle wasserloslichen Poiymeren mit einem Molekulargewicht von 
25 500 000 bis 5 000 000. Geeignete Polymere konnen naturliche Stoffe, wie z. B. Pflanzengummen, Guar, losliche 
Starke oder Biopoiymere, wie z. B. Xanthan-Gum oder auch wasserldsliche Derivate solcher Naturprodukte, 
wie z. B. Carboxymethylstarke, Hydroxyethylcellulose, Hydroxypropylguar u. a. sein. 

Weiterhin eignen sich wasserlosliche synthetische Polymere wie z. B. Polyvinylpyrrolidon, Polyvinylalkohol, 
Polyethylenoxide, Polyacrylamide sowie Polymerisate und Copolymerisate der Acrylsaure und Methacrylsaure. 
30 Als besonders geeignet haben sich vernetzte Acrylsaure-Polymerisate oder -Copolymerisate mit einem mittle- 
ren Molekulargewicht von 500 000 bis 5 000 000 in Form der wasserloslichen Saize sowie wasserlosliche, 
nichtionische Celluloseether oder Gemische davon erwiesen. 

Als wasserlosliche nichtionische Celluloseether eignen sich z. B. Methylcellulose. Hydroxyethylcellulose, Hy- 
droxypropylcellulose und/oder Methylhydroxypropylcellulosen. Bevorzugt geeignet sind Hydroxypropylcellu- 
35 lose und Methyl-Hydroxypropylcellulose. Hydroxypropylcellulosen sind im Handel z. B. unter dem Warenzei- 
chen KLUCEL® (der Fa. Hercules), Methylhydroxypropylcellulosen unter dem Warenzeichen BENECEL®MP 
(der Fa. Aqualon GmbH Sc Co. KG) erhaltlich. 

Die verschiedenen handelsublichen Typen solcher nichtionogener Celluloseether unterscheiden sich durch 
den Substitutionsgrad und den Abbaugrad der Cellulose (d. h. das mittlere Molekulargewicht), wobei sich 
40 Quaiitaten mil unterschiediicher Losungsviskositat ergeben. 

Geeignete Meihyl-hydroxypropylcellulosen haben in 2 Gew.-%iger waBriger Losung bei 20° C eine Viskositat 
von 40 bis 40 000 mPas (gemessen mit einem Brookfield-Rotationsviskosimeter bei 20 UpM). 

Als vernetzte Acrylsaure-Polymerisate eignen sich Produkte, die durch Copolymerisation von Acrylsaure mit 
0,1 -4,0 Gew.-o/o eines Polyalkenyl-polyethers eines mehrwertigen Alkohols mit mehr als einer Alkenylether- 
45 gruppe im Molekiil als Vernetzungsmittel erhalten werden. Ein Beispiel fiir ein solches Vernetzungsmittel ist 
z. B. Polyallylsucrose. 

Gegebenenfalls konnen bei der Herstellung der vernetzten Acrylsaure-Polymerisate auch weitere Comono- 
mere in Mengen bis zu 59 Gew.-% der Monomerenmischung eingeseizt werden. Geeignete Comonomere sind 
z. B. Maleinsaureanhydrid, N-Methylacrylamid, Methyl-vinylether oder Mischungen solcher zusatzlicher Mono- 

50 merer. Solche vernetzten Acrylsaurepolymerisate sind z. B. aus US-PS-27 98 053 bekannt und unter dem Waren- 
zeichen CARBOPOL** (der Fa. Goodrich) im Handel. Die vernetzten Acrylsaure-Polymerisate lassen sich in 
Wasser dispergieren, die starke Verdickungswirkung wird jedoch erst erreicht, wenn die Polymerisate durch 
anorganische Basen wie z. B. Natriumhydroxid. Kaliumhydroxid. Ammoniak oder durch niedermolekulare Ami- 
ne oder Alkanolamine in die Salzform uberfuhrt werden. 

55 Geeignete Acrylsaure-Polymerisate haben in 1 Gew.-%iger waBriger Losung, neutralisiert mit Natronlauge 
bei einem pH- Wert von 7 - 8 bei 20° C eine Viskositat von 1 000 - 1 00 000 mPas (gemessen mit einem Brookfield- 
Roiationsviskosimeter bei 20 UpM). 

Das Zusetzen der waBrigen Losung oder Queliung der Poiymeren und das Vermischen mit der zuvor 
hergestellten feinteiligen. flussigen Emulsion oder Mikroemulsion geschieht am besten in der Weise, daO man 

60 sowohl die Polymerlosung als auch die Emulsion auf eine Mischtemperatur von 30-80°C bringt und dann unter 
intensivem Ruhren, gegebenenfalls unter Verwendung statischer oder dynamischer Misch- oder Emulgiervor- 
richiungen. mischt und homogenisien. Die Mischtemperatur wird dabei so hoch gewahli, daB die dabei entste- 
hende verdickie Emulsion noch im flieBfahigen Zusiand bleibt. Nach dem Abkiihlen auf Raumtemperatur (20° C) 
erstarn die verdickte Emulsion dann zur nicht mehr flieBfahigen. plastischen Creme. 

65 Eine besonders gute Verdickungswirkung wird auch dadurch erzielt, daB man sowohl einen lipophilen Konsi- 
stenzgeber als auch ein wasserldsliches Polymerisat zur Verdickung verwendet. 

Die folgenden Beispiele sollen den Erfindungsgegenstand naher eriautern ohne ihn hierauf zu beschranken: 
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Beispiele 

I. Herstellung der Emulsionen(Qbliche Arbeitsweise) 

Die Oikomponenten, Emulgatoren und Coemulgatoren wurden gemischt und auf eine Temperatur oberhalb 
des Schmelzpunktes der Mischung erwarmt und homogenisieri. Dann wurde die Schmeize unter Riihren in das 
Wasser, welches auf etwa die gleiche Temperatur erhitzt war. einemulgiert Die Zusammensetzung der Emulsio- 
nen ist der Tabelle I zu entnehmen. 

2. Ermittlung der Phaseninversionstemperatur 

Unter Verwendung einer LeitfahigkeitsmeBbrucke (Fa. Radiometer, Kopenhagen) wurde die elektrische 
Leitfahlgkeit der Emulsionen in Abhangigkeit von der Temperatur ermittelt Zu diesem Zweck wurde die 
Emulsion zun^chst auf +20**C abgekOhlt. Bei dieser Temperatur zeigten die Emulsionen eine Leitfahigkeit von 
iiber 1 Millisiemens pro cm (mS/cm). d. h. sie lagen als Ol-in-Wasser-Emulsionen vor. Durch langsames Erwar- 
men mit einer Heizrate von ca. 0,5'*C/min. die mit Hilfe eines Temperatur-Programmgebers in Verbindung mit 
einem Kryostaten gesteuert wurde, wurde ein Leitfahigkeitsdiagramm erstellt, Der Temperaturbereich, inner- 
halb welchem die Leitfahigkeit auf Wert unterhalb 0,1 mS/cm abfiel, wurde als Phaseninversions-Temperaturbe- 
reich notiert Bei alien in Tabelle I aufgefiihrten Emulsionen lag dieser Temperaturbereich unter 1 00* C (Tabelle 
I. Phaseninversion). 

3. ErfindungsgemaBe Herstellung der Emulsionen 

Die Emulsionen wurden, wie unter 1. beschrieben, hergestellt und dann kurzzeitig (ca. 1 Minute) auf eine 
Temperatur im Phaseninversions-Temperaturbereich oder wenig dariiber erhitzt (in alien Beispielen 95* C). 
Dann wurden die Emulsionen rasch. d. h. mit einer Abkuhlrate von ca. 2*C pro Minute, unter Ruhren auf 
Raumtemperatur abgekuhlt. Nach 24 Stunden wurde die FlieBfahigkeit und die FlieBgrenze bestimmt. Alle 
gemaB Tabelle I. Beispiel 1.1-1.8 hergesteliten Mikroemulsionen waren flussig. d. h. beweglich unter der 
Einwirkung der Schwerkraft. Die FlieBgrenze lag weit unter 0,1 Pa (20* C). 

4, ErfindungsgemaBe Herstellung der Cremes 

Die Cremes 2.1 -2.8 wurden aus den Mikroemulsionen 1.1 - 1.8 durch Zugabe der in Tabelle I angegebenen 
Konsistenzgeber in den angegebenen Mengen bei der angegebenen Mischtemperatur hergestellt 

In Beispiel 2.1 -2.6 wurde dazu der Konsistenzgeber (C) auf Mischtemperatur erwarmt. Unter intensivem 
Ruhren wurde die auf die gleiche Temperatur erwarmte Mikroemulsion zugegeben. In Beispiel 2.7 und 2.8 wurde 
die auf Mischtemperatur erwarmte Polymerlosung mit der auf gleiche Temperatur erwarmten Mikroemulsion 
vermischt Nach dem Abkuhlen auf 20* C bildeten sich Cremes. die unter dem EinfluB der Schwerkraft keine 
FlieBfahigkeit zeigten. 

Nach 24 Stunden Lagerzeit bei 20° C wurde die FlieBgrenze in (Pa) in einem Rotationsviskosimeter (Carrimed 
controlled Stress Rheometer) bestimmt. 
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Patenianspruche 

1. Verfahren zur Herstellung von Oi-in-Wasser-Cremes aus flussigen Olkomponenten. indem man 

A) 1 Gewichtsteil der Oikomponenten mit 

B) 0,1 — 0»5Gewichtsteilen eines nichtionischen Emulgators mit einem HLB- Wert von 11-15 und 

C) 0,1—0^ Gewichtsteilen eines Coemulgators aus der Gruppe der gesattigten Fettalkohole mil 
16 — 22 OAtomen oder der Partialester von Polyolen mit 3 — 6 C-Atomen mit gesattigten Fettsiuren 
mit 14-22 C-Atomen und 

D) 1 — 6 Gewichtsteilen Wasser bei einer Temperatur oberhalb oder innerhalb des Phaseninversions- 
Temperaturbereiches in eine niedrigviskose» sehr feinteilige Ol-in-Wasser-Emuision uberfuhrt, 

daduFch gekennzeichnet daB man diese danach durch Einbringen eines lipophilen Konsistenzgebers vom 
Typ der unter (C) genannten Coemulgatoren und/oder eines wasserldslichen Polymeren bis zur Cremekon- 
sistenz verdickt. 

2. Verfahren nach Anspruch I, dadurch gekennzeichnet, daQ die Verdickung durch Einemulgieren von 
0,01 —03 Gewichtsteilen eines lipophilen Konsistenzgebers oder durch Zugabe einer wassrigen Losung von 
0,005 — 0.1 Gewichtsteilen eines wasserldslichen Polymeren mit einem mittleren Molekulargewicht von 
500 000 - 5 000 000 Dalton erfolgt 

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet. daB als nichtionischer Emulgator (B) ein 
Anlagerungsprodukt von 8-16 Mol Ethylenoxid an einem gesattigten Fettalkohol mit 16-22 C-Atomen 
verwendet wird. 

4. Verfahren nach einem der Anspruche 1 — 3, dadurch gekennzeichnet, daB die Oikomponente (A) aus 
50- 100Gew.-% eines Kohlenwasserstoffols und 

0 — 25 Gew,-% eines Mono- und/oder Diesters der Formein 

R'-COOR2 
R2_oOC-R3-COOR2 
R'-COO-R^-OOC-R» (HI) 

worin R' und R'^ Alkylgruppen mit 1-22 C-Atomen oder Alkenylgruppen mit 8 — 22 C-Atomen und R^ 
Alkylengruppen mit 2 - 16 C-Atomen sind und die mindestens 10 C-Atome enthalten, und 
0—25 Gew.-% eines Fettsauretrigiyceride von Fettsauren mit 8 -22 C-Atomen besteht. 

5. Verfahren nach einem der Anspruche 1 —4, dadurch gekennzeichnet, daB der lipophile Konsistenzgeber 
ausgewahlt ist aus der Gruppe Cetyialkohol, Stearylalkohol, Glycerinmono- und -diester von Fettsauren mit 
14 — 22 C-Atomen und Gemischen davon. 

6. Verfahren nach einem der Anspruche 1 -5, dadurch gekennzeichnet, daB das wasserlosliche Polymere 
ausgewahlt ist aus vernetzten Acrylsaure-Polymerisaten oder Copolymerisaten mit einem mittleren Mole- 
kulargewicht von 500 000 bis 5 000 000 in Form der wasserldslichen Saize und wasserldslichen, nichtioni- 
schen Celluloseethern oder Gemischen davon. 
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